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Abstract of EP0808880 

Silica has a specific surface area of 80-400 m<2>/g, primary particle size of 7-40 nm, tamped density of 
60-300 g/l, pH or 3-10. carbon content of 0.1-15% and dibutyl phthalate (DBP) value < 200% Also 
claimed is a method of preparing silanised silica (I). 
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(54) Silanisierte Kieselsikure 

(57) Kieselsdure mit folgenden physikalisch-chemi- 
schen Eigenschaflen: 
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Spez'rfische Oberfldche 


m^/g 


80>400 


PrimarteilchengrOQe 


nm 


7-40 


Stampfdichte 


on 


50 - 300 


PH 




3-10 


Kdnlenstoffgehalt 


% 


0,1 - 15 


DBP-Zahl 


% 


<200 



wird hergestellt, indem man eine Kieselsdure urrter 
intensivem Mischen gegebenenfalls zundchst mit Was- 
ser Oder vetdOnnter Sdure und ansdilieBend mit einem 
Oberfiadienmodifizierungsreagens oder einem 
Gemisch aus mehreren Oberfldchenmodifizierungsrea- 
gentien besprOht. nachmischt, tempert. anschlieBend 
destrukturierlA^erdichtet und nachvermahlt. 
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Beschreibung 

Die Erf indung betrifft eine niedrig verdickende, silanisierte Kieselsdure, ein Verfeihren zu ihrer Herstellung und ihre 
Verwendung. 

Gegenstand der Erf indung ist eine silanisierte Kieselsdure mit folgenden physiKalisch-chemischen Eigenscliaften: 



Spezifische Oberfldche 


vr?/Q 


80 ' 400 


PrimdrteilchengrOBe 


nm 


7-40 


Siampfdichte 


g/i 


50 - 300 


pH 




3-10 


Kbhienstoffgehalt 


% 


0,1 - 15 


DBP-Zahl 


% 


<200 



Ein weiterer Gegenstand der Erfindung Ist ein Verfahren zur Herstellung der silanisierten. niedrig verdickenden Kie- 
seis&ure. welches dadurch gekennzeichnet Ist, daB man eine Kieselsdure in einem geeigneten MischgefdO unter inten- 
sivem Mischen gegebenenfalls zundchst mit Wasser Oder verdunnter Sdure und anschlieBend mit einem 
Oberfldchenmodifizierungsreagens Oder einem Qemisch aus mehreren Oberfiachenmodifizierungsreagentien 
bespruht, 15 bis 30 Minuten nachmischt. bei einer Temperatur von 100 bis 400 ""C uber ernen Zeitraum von 1 bis 6 h 
tempert und anschlieBend die hydrophobe silanisierte Kieselsdure durch mechanische Einwirkung (zum Beispiel in 
einer KugelmQhle) destrukturiertA/erdichtet und in einer MQhIe (zum Beispiel LuftstrahlmOhle, StiftmQhIe) nachver- 
mahlt. 

Als Kieselsdure kann bevorzugt eine pyrogen auf dem Wege der Flammenhydrolyse von SiC^ hergestellte Kiesel- 
sdure eingesetzt werden. 

Als Oberfldchenmodif izierungsreagens kann beispielsweise Hexamethyldisilazan eingesetzt werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemdBen niedrig verdickenden, silani- 
sierten Kieselsdure zur Herstellung von niedrigviskosen Poiymersystemen mit niedriger FlieBgrenze, wie zum Beispiel 
1- und 2-korTponentige peroxkJkondensations- und additionsvernetzende Siliconkautschukmassen, Klebstoffen, 
Abfbrmmassen. Dichtmassen usw., ihre Venwendung als Mattierungsmittel, zum Beispiel in Lacken, Folien, als Ree- 
flow-Mittel (zum Beispiel SAP, FeuerlOschputver), zur Herstellung von Kabelgelen, 

als Antisedimentationsmittel influssigen Kunststoffsystemen und Reaktionsharzen (zum Beispiel synth. Marmor. Poly- 

merteton, Zahnersatz), 

als Poliernuttel und/oder PutzkOrper. 

Die erf indungsgemdBe niedrig verdickende, silanisierte Kieselsdure weist die folgenden Vorteile auf: 

In Poiymersystemen. die mit synthetischen Kieselsduren verstdrkt werden, werden erst bei sehr hohen Fullgraden 

gute mechanische Festlgkelten erzlett. Dies gelingt bei bekannten Kieselsduren nur durch eine in-situ Hydrophobierung 

der Verstdrkerkieselsdure beim Herstellen/Compoundieren von entsprechenden Dicht-, Abfbrm- und Dupliermassen 

etc. Diese Verfahrensweise ist sehr zeit- und energieaufwendig. 

Die erfindungsgemdBe Kieselsdure ermOglicht durch Ihre geringe Verdickungswirkung und niedrtge RIeBgrenze 

beispielsweise hohe Fullgrade und damit gute mechanische Festlgkelten. Der o. g. aufwendige CompoundierprozeB 

kann weitgehend entfallen. 

Das erfindungsgemdBe Verfahren weist den Vorteil auf, daB aufgrund der kontinuierlichen ProzeBfOhrung vermin- 
dert Schwankungen in der Produktqualitdt auftreten. 

Beispiel 

Aerosil 200 wind mil 4.3 Teilen Wasser und 18,5 Teilen HMDS (Hexamethyldisilazan) gemischt und 140 ""C getem- 
pert Die hydrophobe silanisierte Kieselsdure wird anschlieBend auf einer kontinuierlich arbeitenden Vertikalkugel- 
muhle auf ca. 250 g/l verdichtet Danach wird die Kieselsdure mittels einer LuftstrahlmOhle nachvermahlen. 

Die erhattene Kieseldsure hatfblgende Eigenschaften: 
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Beispiel 


BET m^/g 


Stampfdichte 

g/i 


PH 


OGehalt 


Trocknungsver- 
lust % 


GIQhverlust 
% 


DBP- Zahl % 


VT 1128/1 


145 


188 


7.3 


2.7 


2.4 


0.3 


90 



Anwendungstechnische PrQfung 
2K-RTV-Silicone Rubber (FQIIgrad 20 %) 



Rheologie: 


RieBgrenze 


1,9 Pa 




Viskositat 


30,9 s*^ 



Mechanische Eigenschaften: 


Zugfestigkeit 


1,7N/mm2 




Bruchdehnung 


230% 




WeiterreiBfestigkeit 


14,0 NAnm 




Shore A HSrte 


34 



PatentansprOche 

1 . Kieselsdure m'rt folgenden physikalisch-chemischen Eigenschaften: 



Spezif ische Oberf lache 


m2/g 


80 - 400 


PrimarteilchengrOBe 


nm 


7-40 


Stampfdichte 


g/i 


50 - 300 


pH 




3-10 


Kbhienstoffgehalt 


% 


0.1 ■ 15 


DBP-Zahl 


% 


<200 



2. Verlahren zur Herstellung der silanisierten Kieselsdure nach Anspruch 1 . d^urch gekennzeichnet, daB man eine 
Kieseisdure in einem geeigneten MischgefdB unter intensivem Mischen. gegebenenfalls zundchst mit Wasser Oder 
verdunnter Sdure und anschlieBend mit einem Obeif Idchenmodif izierungsreagens oder einem Gentisch aus meh- 
reren Oberf lachenmodifizierungsreagentien besprQht, 1 5 bis 30 Minuten nachmischt, bei einer Temperatur von 100 
bis 400 ''C Qber einen Zeitraum voni bis 6 h tempert, anschlieBend die hydrophobe silanisierte Kieselsdure durch 
mechanische Einwirkung destrukturiert/verdichtet und in einer Muhle nachvermahlt. 



3. Venfvendung der silanisierten Kiesels&ure gemdB Anspruch 1 zur Herstellung von niedrigviskosen Polymersyste- 
men mit niedriger FlieBgrenze als Mattierungsmittel (zum Beispiel in Lacken. Fdien), Freef low-Mittel (zum Beispiel 
SAP. FeuerlOschpulver), Kabelgele, Antisedimentationsmittel in flQssigen Kunststoffsystemen und Reaktionshar- 
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zen, Poliermittel und PutzkOrper. 
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